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摘要：为考察芝麻香油粉末油脂制备方法对风味物质的影响，采用固相微萃取结合气相色谱－质谱
联用技术对芝麻香油及其冷冻干燥法和喷雾干燥法制备的粉末油脂中风味物质进行了分析。结果

表明：粉末油脂制备过程的加热对芝麻香油风味产生了较大的影响，既造成了风味物质的挥发、损

失，又衍生出新的物质；冷冻干燥法制备的粉末油脂风味物质稍有变化；喷雾干燥法制备的粉末油

脂除醛类相对稳定外，烃类产生新的衍生物，醇类、酯类、酚类明显减少，吡嗪类未检出，酸类物质显

著增加。可见，冷冻干燥法制备粉末油脂更适用于风味要求高、易挥发的芝麻香油产品。
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　　芝麻香油营养成分丰富，含有人体必需的脂肪 酸、植物甾醇、维生素 Ｅ和木酚素等，因香味浓郁，
通常用作调味油，深受消费者喜爱［１－２］。由于芝麻

香油富含不饱和脂肪酸尤其是多不饱和脂肪酸，易

氧化酸败，破坏油中原有营养物质及风味物质［３－４］。

目前，对于粉末油脂微胶囊的研究比较多，常

用的制备方法主要有喷雾干燥法、冷冻干燥法、凝

聚法、挤压法等［５］。其中，喷雾干燥法适用于水包

油型产品的微胶囊化，芯材物质的憎水性越高，壁

材物质的亲水性越高，包埋效果越好［６］，喷雾干燥
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法操作过程灵活，产品具有良好的质量、产品成本

价格低廉使其成为食品加工中常用的微胶囊化方

法；真空冷冻干燥法适用于对热、氧气敏感型芯材

油脂［７］。

芝麻香油粉末油脂是采用微胶囊技术加工而成

的水包油型产品，由于芝麻香油被壁材所包埋，赋予

了其流通性好、稳定性好、分散性好、营养全面等特

点，从而更有利于芝麻香油的储存利用［８］，越来越

受到关注。而风味物质是影响芝麻香油粉末油脂品

质好坏的重要因素。固相微萃取（ＳＰＭＥ）技术是一
种操作简单而且具有高效的样品前处理与富集技

术，具有经济节约、准确率高、选择性好、实用性强等

特性［９］。气相色谱与质谱联用被广泛应用于风味

物质的分离与鉴定［１０］。本文主要采用固相微萃取

结合气相色谱－质谱联用（ＧＣ－ＭＳ）技术对芝麻香
油粉末油脂风味物质进行分析，为芝麻香油粉末油

脂产品开发提供依据。

１　材料与方法
１．１　实验材料

芝麻香油：河南省农业科学院农副产品加工研

究中心提供。芝麻香油粉末油脂：实验室分别用真

空冷冻干燥法和喷雾干燥法制备。

７８９０Ａ－５９７５Ｃ气相色谱 －质谱联用仪：美国
Ａｇｉｌｅｎｔ公司；固相微萃取手柄、８５μｍＣＡＲ／ＰＤＭＳ萃
取头：美国 Ｓｕｐｅｌｃｏ公司；ＭＡＳ－Ⅱ型常压萃取反应
工作站；ＤＦ－１０１Ｓ集热式恒温加热磁力搅拌器。
１．２　实验方法
１．２．１　样品中挥发性成分的萃取

固相微萃取的纤维头在第一次使用之前，要在

气相色谱的进样口老化１ｈ，老化温度２７０℃，以后
每次使用前，在进样口２４０℃中活化３０ｍｉｎ。取少

量芝麻香油及其粉末油脂，放入２０ｍＬ萃取瓶中，盖
上瓶盖后放入水浴锅中磁力搅拌，６０℃下平衡
２０ｍｉｎ，之后再将萃取头穿过聚四氟乙烯隔垫插入
萃取瓶中，推出纤维头在６０℃吸附４０ｍｉｎ，纤维头
下端与芝麻香油液面保持１ｃｍ的距离。待吸附结
束后，首先缩回纤维头，再把萃取头从萃取瓶中拔

出，然后将萃取头直接插入气质联用仪的前进样口，

推出纤维头解吸５ｍｉｎ，同时启动仪器采集数据。
１．２．２　气相色谱条件

色谱柱：ＨＰ－５ＭＳＰｈｅｎｙｌＭｅｔｈｙｌＳｉｌｏｘ（３０ｍ×
０２５ｍｍ×０．２５μｍ），进样口温度２４０℃。升温程
序：起始温度３０℃，保持５ｍｉｎ，然后以５℃／ｍｉｎ升
至２３０℃，保持 ７ｍｉｎ。载气：高纯氦气；流速 ０．８
ｍＬ／ｍｉｎ；不分流，无溶剂延迟。
１．２．３　质谱条件

电离方式为离子源电子电离，电子能量７０ｅＶ，
离子源温度２３０℃，四极杆温度１５０℃，质谱接口温
度２５０℃，质量扫描范围３０～５５０ｕ。
１．２．４　挥发性化合物鉴定与相对含量确定

样品中的挥发性成分经气相色谱－质谱分析检
测得到总离子流图后，采用 ＮＩＳＴ０８ＬＩＢ质谱图库对
检测到的风味物质进行匹配检索，并结合文献、查阅

资料进行图谱分析，取相似度不小于８００的确认为
该化合物。采用面积归一化法，根据样品中各风味

物质积分峰面积占总挥发性风味物质峰面积的百分

比计算每种组分相对含量。

２　结果与分析
２．１　芝麻香油及其粉末油脂风味成分分析

分别取２ｇ芝麻香油和芝麻香油粉末油脂，经
固相微萃取和气相色谱－质谱分析结果见表１。

表１　芝麻香油及其粉末油脂风味成分种类和相对含量

风味成分
芝麻香油

　 种类 　 相对含量／％
冷冻干燥粉末油脂

　 种类 　 相对含量／％
喷雾干燥粉末油脂

　 种类 相对含量／％
醇类 ７ １４．２２ ５ １１．２８ ５ ０８．０３
醛类 ８ ４０．０９ ８ ４０．８４ ８ ４４．３３
烃类 １４ １６．０４ １４ ２１．９７ １０ １４．６６
酯类 ７ ０８．２５ ５ ０７．３０ ４ ０６．８９
吡嗪类 ３ ０４．６９ ２ ０２．３２ ０ ０．００
酚类 ２ ０２．３０ ２ ０２．４９ １ ０１．３２
酮类 ２ ０５．７２ ３ ０３．９３ ２ ０７．７３
呋喃类 １ ０６．４９ １ ０５．５４ １ ０５．８４
酸类 １ ００．９２ ２ ０３．７７ １ ０９．９８
其他 ２ ０１．２８ １ ００．５６ １ ０１．２２
合计 ４７ １００．００ ４３ １００．００ ３３ １００．００
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　　从表１可以看出，芝麻香油共检出４７种风味化
合物，冷冻干燥法制备的粉末油脂共检出４３种风味
化合物，喷雾干燥法制备的粉末油脂共检出３３种风
味化合物，都以醛类、烃类、醇类、酯类、酮类、呋喃类

为主，尤以醛类化合物最多，相对含量占总风味成分

的４０％以上。但这３种样品中各种风味成分含量
差别较大，其中吡嗪类风味成分在芝麻香油及其冷

冻干燥法制备的粉末油脂中分别有３种和２种，相
对含量分别达４．６９％和２．３２％，却在喷雾干燥法制
备的粉末油脂中未被检出。酸类风味成分在喷雾干

燥法制备的粉末油脂中的相对含量高达９９８％，在
冷冻干燥法制备的粉末油脂中相对含量为３．７７％，
在芝麻香油样品中仅为０．９２％。烃类物质在冷冻
干燥法制备的粉末油脂中有 １４种，其相对含量为
２１９７％；在芝麻香油中也有１４种，但其相对含量仅
为１６．０４％；在喷雾干燥法制备的粉末油脂中的种

类及相对含量最少，分别为 １０种和 １４６６％。此
外，芝麻香油及其冷冻干燥法制备的粉末油脂的峰

面积相近，且远大于喷雾干燥法制备的粉末油脂的

峰面积。产生这些现象可能与芝麻香油粉末油脂的

加工过程有关，制备过程中的持续加热，一方面导致

某些不耐高温的脂类物质发生氧化，产生更多的酸

类、酮类和醇类物质，一方面导致芝麻香油风味化合

物挥发。这可能是芝麻香油粉末油脂的风味化合物

种类减少而酸类化合物增加的原因。尤其是喷雾干

燥法制备的粉末油脂，在进风温度１８４℃、出风温度
８２℃的高温条件下导致芝麻香油风味化合物挥发
比较严重，使得其风味化合物的种类和含量远低于

芝麻香油及其冷冻干燥法制备的粉末油脂，酸类化

合物相对含量远高于芝麻香油及其冷冻干燥法制备

的粉末油脂。

２．２　芝麻香油及其粉末油脂风味成分比较（见表２）
表２　芝麻香油及其粉末油脂风味成分相对含量 ％

风味成分 芝麻香油 冷冻干燥粉末油脂 喷雾干燥粉末油脂

醇类

　１－戊醇 ２．６２ －　 １．４３
　１－辛烯－３－醇 ４．６３ ４．４３ ３．０９
　２－乙基－１－己醇 ３．１６ ２．８９ ２．０８
　３－呋喃甲醇 １．５７ －　 －　
　２－丙基－１－庚醇 １．０５ －　 －　
　２－辛烯－１－醇 ０．７１ －　 －　
　顺－２－辛烯－１－醇 －　 ０．６２ －　
　６－甲基－１－庚醇 ０．４８ ０．４８ －　
　乙醇 －　 ２．８６ －　
　１－己醇 －　 －　 ０．５０
　３，５，１１，１５－四甲基－１－十六碳烯－３－醇 －　 －　 ０．９３
醛类

　己醛 １９．６２ ２１．８０ ２３．７５
　庚醛 １．３４ １．７８ ０．６３
　顺－２－庚烯醛 ２．６９ １．９１ ２．０１
　苯甲醛 ２．２１ １．６０ １．５６
　辛醛 ２．９０ ２．５０ １．２２
　壬醛 １０．１８ ９．８３ １３．４１
　２－丁基－２－辛烯醛 ０．７１ １．１０ １．２１
　顺－２－壬烯醛 ０．４４ ０．３２ －　
　５－乙基环戊－１－烯甲醛 －　 －　 ０．５４
烃类

　３－乙基辛烷 ０．５１ ０．４６ －　
　戊基环氧乙烷 ０．４２ －　 ０．４６
　３－甲基壬烷 ３．１０ ２．９２ －　
　３－亚甲基壬烷 ０．８７ －　 －　
　２，６，８－三甲基癸烷 ０．８８ ０．８５ －　
　３，７－二甲基壬烷 ０．４３ －　 －　
　３－甲基－十一烷 ０．４３ ０．４７ －　
　十一烷 ０．４２ ０．３２ －　
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续表２ ％

风味成分 芝麻香油 冷冻干燥粉末油脂 喷雾干燥粉末油脂

　十二烷 ２．６１ ２．６３ ３．２０
　十三烷 ３．９５ ４．４２ ５．２０
　十四烷 ０．６３ ０．７５ ０．９３
　十五烷 ０．５３ ０．５５ １．１７
　十六烷 －　 ０．１８ ０．３２
　癸烷 －　 ６．３４ －　
　２－甲基癸烷 －　 ０．３５ －　
　４－甲基癸烷 －　 －　 １．３２
　２，２，７，７－四甲基辛烷 －　 －　 ０．６４
　顺－３，７－二甲基－１，３，６－辛三烯 ０．６４ －　 －　
　２，６－二甲基－６－（４－甲基－３－戊烯基）－
　　双环［３．１．１］庚－２－烯 －　 ０．１７ －　

　乙苯 －　 １．５６ －　
　苯乙烯 －　 －　 ０．７６
　１，３－二甲基苯 ０．６２ －　 ０．６６
酯类

　２－苯基己酸乙酯 ３．１９ ２．６８ １．８０
　己酸甲酯 ３．２０ ２．５１ １．２５
　十二烷基丁酸酯 ０．６４ －　 －
　戊二酸二丁酯 ０．１８ －　 －
　十四酸甲酯 ０．２２ －　 ０．８４
　十六烷酸甲酯 ０．６３ －　 ３．００
　十五烷基溴乙酸酯 ０．１９ ０．２８ －　
　丁酸甲酯 －　 ０．９９ －　
　４－羟基－４－甲基己－５－烯酸叔丁酯 －　 ０．８４ －　
吡嗪类

　甲基吡嗪 １．２８ －　 －　
　２，５－二甲基吡嗪 ３．０２ １．９４ －　
　２－乙基－３，５－二甲基吡嗪 ０．３９ －　 －　
　３－乙基－２，５－二甲基－吡嗪 －　 ０．３８ －　
酚类

　２－甲氧基苯酚 ２．０６ １．９１ －　
　２－甲氧基－４－乙烯基苯酚 ０．２４ ０．５８ －　
　３－甲氧基苯酚 －　 －　 １．３２
酮类

　３－辛烯－２－酮 ３．０７ ２．６７ －　
　１－（１Ｈ－吡咯－２－基）－乙酮 ２．６５ ０．８６ －　
　２－（５－氧代己基）－环戊酮 －　 ０．４０ －　
　反－３－烯酮－２－酮 －　 －　 ４．８５
　６－（羟基－苯基－甲基）－２，２－二甲基－环己酮 －　 －　 ２．８８
呋喃类

　２－戊基呋喃 ６．４９ ５．５４ ５．８４
酸类

　己酸 ０．９２ ２．１８ －　
　反－２－烯酸 －　 １．５９ ９．９８
其他

　甲氧基苯基肟 ０．７６ －　 －
　萘 ０．５２ －　 －
　１－亚甲基－１Ｈ－茚 －　 ０．５６ １．２２
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　　芝麻香油的风味主要以脂肪香气为主，醛类物
质是脂肪分解或氧化产物，通常表现出脂肪和水果

的香味，是风味物质的主要构成部分。其中己醛有

类似未成熟的水果香味以及清新的芳草香味，通常

用作仿制白酒、干酪、蜂蜜；壬醛具有强烈的扩散性，

有类似油脂花腊、玫瑰香气的物质；辛醛带有类似脂

肪的油脂气息，一般用作水果味香精；庚醛具有浓郁

的果实香气，类似坚果和甜杏的芳香气味［１１］；顺 －
２－庚烯醛是亚油酸的氧化降解产物，具有油脂味和
水果香气［１２］。醛类物质感官阈值相对比较低，对芝

麻香油及其粉末油脂特征风味贡献比较大。从表２
可以看出，醛类物质种类在３种样品中变化不大，仅
有顺－２－壬烯醛和５－乙基环戊 －１－烯甲醛发生
变化，前者在喷雾干燥法制备芝麻香油粉末油脂中

未被检出，而后者恰恰相反；但各种物质含量稍有变

化；己醛、壬醛在芝麻香油、冷冻干燥粉末油脂和喷

雾干燥粉末油脂中相对含量都较高，尤其是己醛相

对含量分别高达１９．６２％、２１．８０％、２３７５％。虽然
单从各物质的相对含量看，喷雾干燥法制备的芝麻

香油粉末油脂中各物质的相对含量较高，但结合表

１、表２中醇类、吡嗪类、酯类等在３种样品中的变化
规律，发现实际上无论采用喷雾干燥法还是真空冷

冻干燥法制备粉末油脂，醛类物质都相对较稳定。

醇类物质在芝麻香油风味中普遍存在，且种类

较多。其中１－辛烯 －３－醇是亚油酸氢过氧化物
的降解产物，具有蘑菇香、药草香以及油腻的气味，

对芝麻油风味起到重要作用；３－呋喃甲醇有类似面
包的甜味，焦糖的香味；１－戊醇具有果香和酒香的
芳香气味。从表２可以看出，醇类物质在３种样品
中变化较大，仅有１－辛烯 －３－醇、２－乙基 －１－
己醇共存于３种样品中，但这２种物质相对含量高
低顺序为芝麻香油＞冷冻干燥法制备粉末油脂＞喷
雾干燥法制备粉末油脂；６－甲基 －１－庚醇可在芝
麻香油及其冷冻干燥法制备粉末油脂中检出，１－戊
醇可在芝麻香油及其喷雾干燥法制备粉末油脂中检

出；３－呋喃甲醇、２－丙基－１－庚醇、２－辛烯－１－
醇仅在芝麻香油中检出，顺－２－辛烯－１－醇、乙醇
仅在冷冻干燥法制备粉末油脂中检出，１－己醇、
３，５，１１，１５－四甲基 －１－十六碳烯 －３－醇仅在喷
雾干燥法制备粉末油脂中检出。可见，无论从种类

及相对含量上芝麻香油粉末油脂中醇类物质都在减

少，且喷雾干燥法制备粉末油脂中减少更多。这可

能是粉末油脂制备过程中的持续加热，一方面导致

某些不耐高温的脂类物质发生氧化产生了醇类物

质，一方面有可能导致醇氧化形成相应醛［１３］。

烃类是芝麻香油风味物质的重要组成部分。由

表２可知，３种样品中烃类物质中绝大多数为烷烃
类物质，烯烃类物质仅３种；相对含量都较低，除十
二烷、十三烷、３－甲基壬烷、癸烷外，其他烃类物质
相对含量基本在１％以下。此外，从烃类物质在 ３
种样品中分布规律可见，３种样品共有成分有４种，
２种粉末油脂共有成分有５种，全部为１２个碳原子
以上的长链烷烃物质；芝麻香油及其喷雾干燥法制

备的粉末油脂共有成分有６种，喷雾干燥法制备的
粉末油脂独有成分有３种，这类物质基本为环烃或
支链烷烃；芝麻香油及其冷冻干燥法制备的粉末油

脂共有成分有９种，冷冻干燥法制备的粉末油脂独
有成分有４种，皆为１０个碳原子左右烃类物质；仅
在芝麻香油中检出的烃类物质有３种，皆为相对较
短的烃类物质。这说明，粉末油脂制备的加热过程

中不但造成短链、稳定性差的烃类风味物质损失，还

会导致酯类物质分解不断产生新的烃类物质。

酯类物质作为油脂中重要的风味物质，受热易

发生分解或氧化，生成醛酸及其他易挥发的短链次

生氧化产物。从表２可以看出，酯类物质在粉末油
脂制备过程中变化较大，芝麻香油中７种酯类风味
物质只有２－苯基己酸乙酯、己酸甲酯２种物质在２
种粉末油脂中都存在，且相对含量减少较大，尤其是

喷雾干燥法制备的粉末油脂中减少了５０％左右。
吡嗪类物质具有浓郁的烘烤、坚果香、咖啡、肉

香等芳香气息，一般是在高温条件下糖、氨基酸、油

脂等通过美拉德反应产生的［１４］。但随加热程度加

深相对含量有所下降。呋喃类物质带有一种令人愉

快的果香味、甜味，通常有坚果气息，是芝麻香油具

有特殊风味的重要原因之一［１５］。在芝麻香油及其

粉末油脂中变化不大，都只含有２－戊基呋喃，仅在
粉末油脂中相对含量略少。

酚类物质通常呈现类似烟熏香和焦香味，对芝

麻香油的风味起到了丰满的作用［１６］。芝麻香油及

其冷冻干燥法制备的粉末油脂中酚类物质种类及相

对含量变化不大，而喷雾干燥法制备的粉末油脂只

含有新产生的３－甲氧基苯酚１种酚类物质，这可
能是在喷雾干燥法制备粉末油脂的过程中芝麻香油

中的木脂素热降解或纤维素与脂肪族化合物的高温

热反应或者半纤维素中的支链淀粉热分解产生［１７］。

酮类物质具有令人愉快的气味，主要是由氨基酸的

降解、多不饱和脂肪酸的热解氧化产生的。３种样
品中冷冻干燥法制备的粉末油脂中酮类物质有 ３
种，其中２种与芝麻香油相同，但相对含量低于芝麻
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香油；喷雾干燥法制备的粉末油脂中酮类物质发生

了变化，产生了２种不同的酮类物质，这可能是由于
喷雾干燥法制备粉末油脂过程中高温导致某些氨基

酸降解或多不饱和脂肪酸氧化而产生。

此外，３种样品中还存在酸类、甲氧基苯基肟、
萘、１－亚甲基 －１Ｈ－茚。其中芝麻香油含有少量
的己酸、甲氧基苯基肟、萘，而制备的粉末油脂中产

生了反－２－烯酸、１－亚甲基 －１Ｈ－茚，尤其是喷
雾干燥法制备的粉末油脂中新产生的反 －２－烯酸
相对含量高达９．９８％。这些新物质的产生可能与
粉末油脂制备过程中的高温有关。

总结芝麻香油及其粉末油脂中各类风味成分变

化规律发现：粉末油脂制备过程的高温，导致芝麻香

油部分风味物质挥发，部分脂类、蛋白质等物质发生

氧化分解、美拉德反应等衍生新产物；喷雾干燥法制

备粉末油脂较冷冻干燥法制备粉末油脂温度高，使

得喷雾干燥法制备的粉末油脂风味物质种类、相对

含量较冷冻干燥法制备的粉末油脂风味物质变化更

显著。

３　结　论
利用微胶囊技术制备芝麻香油粉末油脂，赋予

了芝麻香油更好的流通性、稳定性、分散性、耐储性，

同时制备过程的加热也对芝麻香油风味产生了较大

的影响，既有风味物质挥发、损失，又有新风味物质

衍生；冷冻干燥法制备粉末油脂风味物质稍有变化；

喷雾干燥法制备粉末油脂除醛类物质相对稳定外，

烃类产生新的衍生物，醇类、酯类、酚类明显减少，吡

嗪类物质未检出，酸类物质显著增加，新的酸类衍生

物反－２－烯酸相对含量高达９．９８％。可见，冷冻
干燥法制备粉末油脂更适用于风味要求高、易挥发

的芝麻香油产品。如何减少粉末油脂风味物质的损

失将是今后研究的一个方向。
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